PCT ORGANISATION MONDIALE DE LA PROPRIETE INTELLECTUELLE 

A Bureau international 



DEMANDE INTERNATIONALE PUB LEE EN VERTU DU TRAJTE DE COOP ERATION EN MATIERE DE BREVETS (PCT) 

/ci\ r^\^ — : C +1 ■ « i _ j i f\ . . . . _ ~~ ™~ " "~" 



(51) Classification Internationale des brevets 6 
! A61K 7/032 



; ai 



(II) Nume>o de publication Internationale: WO 95/15741 
(43) Date de publication Internationale: 15 jutn 1995 (15. 06.95) 



(21) Numcro de la demande intemationale: PCT/FR94/01444 \ (81) Etats designes: BR, CA, CN. HU, JP, PL, RU, US. 

(22) Date de depot international: 9 decembre 1994 (09.12.94) 



Public* 



(30) Donnecs relatives a la priority 

93/14882 10 decembre 1993 (10.12.93) FR 



(71) Deposant (pour tout Us Etats designes sauf US): L'OREAL 

fFR/FR]; 14, iue Royale, F-75008 Paris (FR). 

(72) Inventeurs; et 

(75) Invcntcurs/De'posants (US settlement)-. PIOT, Bertrand 
[FR/FRJ; 13, rue du Transvaal, F-92250 La Garenne- 
Colombes (FR). SIRUGUE, Sylvie fFR/FR]; 17, boulevard 
du Marechal-Joffre, F-92340 Bourg-la-Reine (FR). PA- 
TRAUD, Jeanne [FR/FR]; Tour Palerme 1216, 142, 
boulevard Massena, F-75013 Paris (FR). MARTIN, Marie- 
Jose [FR/FR]; 128. boulevard Exelmans, F-75016 Paris 
(FR). 

(74) Mandataire: BUREAU DA. CASALONGA JOSSE; 8, avenue 
Pcrcier. F-75008 Paris (FR). 



Avec rapport de recherche Internationale. 

Avant V expiration du delai prevu pour la modification des 

revindications, sera republiee si de teUes modifications sons 

recues. 



(54) Title: EYELASH AND EYEBROW MAKE-UP COMPOSITION STABILISED BY A MIXTURE OF OXYETHYLENE DERIVA- 
TIVES 



(54) Titre: COMPOSITION DE MAQUILLAGE DES CILS ET DES SOURCILS STABDJSEE PAR UN MELANGE DE DERIVES 
OXYETHYLENES 



(57) Abstract 



An eyelash and eyebrow make-up composition consisting of a fatty phase based on one or more waxes with a melting point of 50-1 10 
C C, and an aqueous phase based on a solution of one or more water-soluble film-forming polymers. The composition contains an emuisiner 
and a microorganism growth inhibitor in the form of a mixture including at least one C 10-20 oxyethyleoe glyceryl acylatc and at least one 
second C 10-20 oxyethyleoe glyceryl acylate or non-oxycthylene glyceryl acylate, selected such that the final mixture HLB according 10 
Griffin is 6-15, and containing 0-14 wt % of one or more class I waxes having a Reinbold standard needle penetration at 25 °C of 1-7.5. 
and 2-40 wt % of one or more class D waxes having a Reinbold needle penetration at 25 °C of 7-5-217, the weight ratio of class 1 wax(es) 
to class D wax(es) being lower than 2. 

(57) Abreg* 

La preseate invention coocerne une composition de maquillage des cils et des sourcils consdtuee d'une phase grasse a base de cire(s) 
de point de fusion compris entre 50 ct 110 °C et d'une phase aqueusc a base de polymere(s) filmogene(s) hydrosoiuble(s) en solution, 
con tenant a titre d' agent emulsionnant et d* agent inhibiteur de la croissance des niicroorganismes, un melange comprenant au moins on 
acylate (C10-C20) de glyceryle oxyethyleoe et au moins un deuxieme acy late (C 10-C20) de glyceryle oxyethyteni ou un acylate de glyceryle 
non oxyethyleoe', cboisis de telle sorte que le HLB final au sens de GRIFFIN, dudit melange, soit compris entre 6 et 15, et cootenant de 
0 a 14 % en poids de cuds) I ayant une penetration a 1* aiguille a 25 °C seloo la norme REINHOLD comprise entre 1 et 7,5 et de 2 a 40 
% en poids de cire(s) II ayant une penetration a I' aiguille a 25 °C scion REINHOLD comprise entre 1J5 ct 217; le rapport en poids cire(s) 
I/cire(s) II 6 tant inferieur i 2. 
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composition de maqulllage des dls et des sourdls stablHsee par un melange 
de derives oxyethylenes 

La prdsente invention conceme des compositions de maquillage 
des cils et des sourcils constitude d'une phase grasse a base de circ 
dispersde dans une phase aqueuse contenant de(s) polymere(s) 
filmogene(s) hydrosoluble(s), la dispersion etant stabilisde par un 
5 mdlange d'acylates de glycdryle oxydthyldnds ou un melange d'acylates 

de glycdryle oxydthyldnd(s) et non oxydthyldnd(s). 

Gdndralement, les mascaras sont des Emulsions cire-dans-eau dont 
la stabilitd physique est assuree par la prdsence d'agents tensio-actifs 
et la stabilitd bacteriologique est assurde par la prdscnce de 
10 conservateurs en quantity suffisante. 

Cependant, ces compositions de maquillage sont mal supportdes 
par les personnes ayant les yeux tres sensibles. La presence de certains 
tensio-actifs ou de conservateurs irritants, dans ces produits, 
provoquent chez ces personnes des ddsagrdments de confort. 
15 Les mascaras doivent egalement presenter de bonnes propridtds 

cosmdtiques. En particulier, les cils maquilles doivent etre souples, ce 
qui rend le maquillage confortable pour Tutilisatrice. 

Le but de la prcsente invention est done de mettre en oeuvre des 
mascaras stables, preservant la souplesse des cils maquillds et pouvant 
20 etre parfaitement toleres par des yeux sensibles. 

La demanderesse a decouvert de maniere surprenante que certains 
melanges d'acylates de glycdryle particuliers permettaient de stabiliser 
physiquement et bactdriologiquement les compositions de maquillage 
constitudes d'une phase grasse a base de cire et d'une phase aqueuse & 
25 base de polymere(s) filmogene(s) en solution. D'autre pan, la 
demanderesse a constats que ces melanges de tensio-actifs non- 
ioniques dmulsionnants permettaient d'obtenir des produits de 
maquillage dont les propridtds de toldrance sont satisfaisantes meme 
pour les yeux les plus sensibles. 
30 Les propridtds bactericides de ces mdlanges d'acylates de 

glycdryle particuliers pcrmettcnt d'dviter l'utilisation des 
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conservateurs dans les mascaras ou de rdduire notablement leur teneur 
en agents conservateurs et d'ameiiorer ainsi leur tolerance vis-&-vis 
des yeux les plus sensibles. 

La demanderesse a ddcouven egalement qu'en utilisant ces 

5 melanges d'acylates de glycdiyle parriculiers dans des compositions de 

maquillage contenant une formulation de cire parriculiere, on obtenait 
des mascaras prSsentant a la fois de bonnes proprietes bactericides et 
de bonnes propridtds de souplesse. 

La prdsente invention a done pour objet une composition de 

10 maquillage des cils et des sourcils contenant une phase grasse & base 
dune formulation de cire particuliere definie ci-apres, et commc 
emulsionnant et bactericide un melange d'acylates de glyedryle definis 
ci-apres. 

L'invention a egalement pour objet un procedd de preparation de 
15 ces compositions de maquillage. 

D'autres objets apparaitront a la lecture de la description et des 
exemples qui suivent. 

Les compositions de maquillage souples des cils et des sourcils 
selon l'invention sont constitutes dune phase a base de cire(s) 
20 prdsentant un point de fusion compris entre 50 et 1 10°C et d'une phase 
aqueuse a base de polymere(s) filmogene(s) hydrosoluble(s) en 
solution. Elles sont caract£ris£es par le fait qu'elles contiennent : 

(a) de 0 a 14% en poids de cire(s) I ayant un indicc de penetration 
a Taiguille a 25°C, mesurde selon la norme REINHOLD, compris entre 

25 1 et 7,5 et de 2 a 40% en poids de cire(s) II ayant un indice de 

p6n6tration mesuree k 25°C selon la meme norme, compris entre 7,5 et 
217; le rapport en poids cire(s) du type I/cire(s) du type II 6tant 
inferieur h 2; et 

(b) commc agent emulsionnant et inhibiteur de la croissance des 
30 microorganismes, un melange comprenant au morns un acylate (Cj 0 - 

C20) de glycdryle oxydthyl6n6 et au moins un deuxieme acylate (C 10 - 
Cjq) de glycdryle oxy6thyl6n6 ou un acylate (Cjq-C^q) de glyciryle non 
oxydthyiene, choisis de telle sorte que requilibre hydrophile-lipophile 
ou HLB, au sens de GRIFFIN, final dudit melange soit compris entre 6 
35 et 15. La valeur HLB selon GRIFFIN est definie dans J. Soc. Cosm. 
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Chem. 1954 (volume 5), pages 249-256. 

Le HLB final du mdlange dmulsionnant est de preference compris 
entrc 9 et 13,5. 

Lc HLB final d'un melange consume dc deux acylates de 
glyceryle A et B selon l'invcntion, est determine par le calcul du 
rappon suivant : 

XA x HLB A + YBx HLBB 
HLB final = 



XA + YB 

ou 



XA reprdsente le pourcentage en poids du composant A dans la 
composition finale; 

YB repr6sente le pourcentage en poids du composant B; 
15 HLB A et HLBB sont les HLB respectifs des composants A et B. 

Les acylates de glyceryle oxy£thyldn£s et non oxy£thyldn6s 
utilises selon Finvention, sont des mono- ou polyesters ayant un degrf 
de saturation de 0 h 3, de preference 0. Le nombre de moles d'oxyde 
d'6thylene varie de 0 a 100, de preference de 0 a 30, et de maniere 
20 plus pr£f£nSe de 15 a 30. 

Parmi les acylates de glyceryle non oxy6thylen6s utilises selon 
Tinvention, on peut citer par exemple : 

- le stdarate de glyceryle tel que le produit vendu sous la 
denomination TEGIN M par la Societe GOLDSCHMIDT; 

25 - le laurate de glycdryle tel que le produit vendu sous la 

denomination IMWITOR 312 par la Societe HULS. 

Paimi les acylates de glycdryle oxydthyiends utilises selon 
Tinvention, on peut mentionner : 

• le stearate de glyceryle polyethoxyie a 30 moles d'oxyde 
30 d'ethylene commc lc produit TAGAT S vendu par la Societe 
GOLDSCHMIDT; 

- Toieate de glyceryle polyethoxyie & 30 moles d'oxyde d'ethylcne 
comme le produit TAGAT O vendu par la Societe GOLDSCHMIDT; 

- le cocoate de glyceryle polyethoxyie a 30 moles d f oxyde 
35 d^thylene comme le produit VARIONIC LI 13 vendu par la Societe 
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SHEREX; 

- I'isostdarate de glycdryle polydthoxyld k 30 moles doxyde 
d'6thylene comme le produit TAGAT L vcndu par la Soci6t6 
GOU5SCHMIDT; 

5 - le laurate de glycdrylc poly6thoxyl6 k 30 moles d'oxyde 

d^thylfene comme le produit TAGAT I de la Soci6t6 GOLDSCHMIDT; 

- le trioleate de glycdryle poly6thoxyl6 k 25 moles d'oxyde 
d'6thylfcnc comme le produit TAGAT TO de la Sociltl 
GOLDSCHMIDT. 

10 Les mdlanges 6mulsionnants pr£f6rentiels selon 1'invention sont 

constitufs d'un acylate (C 10 -C2 0 ) de glycdryle oxy£thyl£n6 tel que ceux 
indiquds ci-dessus, en paiticulier le stdarate de glycdryle oxy6thyldn6 
dont le nombre d'oxyde d'dthylene est compris entre 15 et 30 et du 
stdarate de glycfryle. 

15 Le mdlange dmulsionnant selon la prdsente invention est prfsent 

dans les compositions de Tinvention dans une proportion comprise 
entre 0,5 et 15% en poids, de prdfdrence entre 3 et 13% en poids par 
rapport au poids total de la composition. 

Les cires utilisdes conformfiment k la prdsente invention ont un 

20 point de fusion compris entre 50 et 110°C et un indice de p£n6tration k 
25°C mesurde selon la norme REINHOLD compris entre 1 et 7,5 
(classe I) ou entre 7,5 et 217 (classe II). 

Le principe de la mesure de la p6n6tration d'une aiguille selon A. 
WARTH REINHOLD est d6crit dans "The chemistry and technology 

25 of Waxes" by Albin. WARTH REINHOLD, publishing corporation 
New York, 1947. n consiste k mesurer la profondcur, exprim6e en 
millimetres, a laquelle pdnetre une aiguille normalise (pesant 100 g) 
placde sur la cire pendant 5 secondes. 

Les cires utilis6es conformdment k Tinvention sont choisies paimi 

30 les cires animales, les cires vdgdtales, les cires mindrales, les cires 
synthetiques et les fractions diverses de cires naturelles; toutes ces 
cires prdsentant les deux caractdristiques indiqudes ci-dessus. 

Les cires de classe I sont choisies notamment parmi la cire de 
Candellila, la cire de Carnauba, la cire d'Ouricuri, la cire de canne a 

35 sucre, certaincs cires de polyethylene de poids mol6culaire tel qu'elles 
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repondcnt aux criteres des cires I. 

EUes sont prfscntes dans des proportions comprises entre 0 et 
14% en poids par rapport au poids total de la composition. 

Les cires de classe II, selon l'invention, sont choisies notamment 
5 parnii la cire d'abeilles, les cires de lanoline, les cires de paraffine, les 

cires de cdrasine, les cires microcristallines, les ozokerites, les 
spermaceti, certaines cires de polyethylene de poids moldculaire tel 
qu'elles r^pondent aux criteres des cires II, les huiles vdgdtales 
hydrogdntes. 

10 Parnii les huiles vdgdtales hydrogenees, on peut citer les cires de 

jojoba hydrogenees et les huiles hydrog£nees qui sont obtenues par 
hydrogdnation catalytique de corps gras composes de chaine grasse 
lindaire ou non en Cg-C 3 2 et qui ont les qualites correspondant k la 
definition des cires. On peut citer notamment ITiuile de tournesol 

15 hydrogdnee, 1'huile de ricin hydrogenee, ITiuile de coprah hydrogenee 

et la lanoline hydrogenee. 

EUes sont prdsentes dans la composition de l'invention dans des 
proportions comprises entre 2 et 40% en poids, et de preference entre 
2 et 30% en poids par rapport au poids total de la composition. 

20 Le rapport en poids cire(s) I/cire(s) II est de preference inferieur & 

1,25. 

De fagon preferentielle, les compositions de maquillage selon 
Tinvention se presentent sous forme d'dmulsion cire-dans-eau dont la 
taille des particules de cire dispersee est superieure a 1 fim. Cette 
25 forme particuliere d'emulsion permet de reduire davantage la teneur en 
conservateurs par rapport a une microemulsion (microdispersion de 
particules de cire dont les dimensions sont inferieures a 1 pm) pour 
une actvite bactericide equivalente. 

Conformement a une autre caracteristique des compositions selon 
30 Tinvention, le rapport en poids du melange emulsionnant mis en 
ocuvre h la quantite de cire mise en ocuvre est compris entre 0,10 et 
0,6, de preference entre 0,3 et 0,5. 

Les compositions selon la prfsente invention peuvent contcnir 
aussi des charges. Les charges sont soit coloiees (pigments), soit non 
35 colorees. 
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Les pigments utilisables conform^ment & linvention sont choisis 
parmi les pigments mindraux, les pigments organiques et les pigments 
nacrds. 

On peut citer, & titre d'exemples de pigments mindraux, le dioxyde 

5 de titane (rutile ou anaiase) 6ventuellement trait6 en surface et codifi6 

dans le Color Index sous la rdfdrence (CI 77 891), les oxydes de fer 
noir, jaune, rouge (CI 77 499 - CI 77 492 - CI 77 491) et le violet de 
manganese (CI 77 742). le bleu outremer (CI 77 007), l'oxyde de 
chrome (CI 11 288), lTiydrate de chrome (CI 77 289) f le bleu ferrique 

10 (CI 77 510). 

Les pigments organiques sont choisis, en particulier, parmi le noir 
de carbone, les pigments D et C red n°19 (CI 45 170), D et C red n°9 
(CI 15 585), D et C red n°21 (CI 45 380), D et C orange n°4 (CI 15 
510), D et C orange n°5 (CI 45 370), D et C red n°28 (CI 45 410), D et 

15 C red n°13 (CI 15 630), D et C red n°57 (CI 15 850), D et C yellow 
n°23 (CI 19 140), D et C red n°36 (CI 12 085). D et C Acid red n°95 
(CI 45 425), D et C yellow n°6 (CI 15 985), D et C red n°30 (C3 73 
360), D et C red n°3 (CI 45 430), et les laques a base de cannin de 
cochenille (CI 75 470). 

20 Les pigments nacrds peuvent etre choisis parmi les pigments 

nacrds blancs tels que le mica recouvert d'oxyde de titane, 
roxychlorure de bismuth, les pigments nacrds colords tels que le mica 
titane avec des oxydes de fer, le mica titane avec du bleu ferrique, de 
1'oxyde de chrome, etc., le mica titane avec un pigment organique du 

25 type prdcitd, ainsi que ceux a base d'oxychlorure de bismuth. 

Les pigments, lorsqu*ils sont utilises, sont presents dans des 
proportions de 0,5 a 10% en poids par rapport au poids total de la 
composition suivant la coloration et l'intensit£ de la coloration que 
Ton cherche a obtenir. 

30 Les charges non colorees sont choisies notamment parmi : 

* le talc, qui est un silicate de magnesium hydrate sous forme de 
particules g6n£ralement de dimensions infdrieures & 40 |xm; 

- les micas, qui sont des aluminosilicates de compositions variees 
qui se prfsentent sous la forme d'ecailles ayant des dimensions de 2 a 

35 200 Jim, de preference de 5 a 70 |im et une Ipaisseur de 0,1 a 5 Jim, de 
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prdfdrence de 0,2 k 3 \im. Les micas peuvent etre d'origine naturellc 
(par cxemplc muscovite, margarite/roscoelithe, lipidolhite, biotitc) ou 
d'origine synthdtique; 

- l'amidon, en particulicr ramidon dc riz; 

5 - lc kaolin qui est un silicate d'aluminium hydrate, qui se prdsente 

sous la forme de parricules de forme isotrope ayant des dimensions 

g6n£ralement inffricures k 30jim; 

• les oxydes de zinc et de titane, gdndralement utilises sous la 

foime de panicules ayant des dimensions ne d^passant pas quelques 
10 micrometres (ou meme inferieures a 1 |im dans le cas de l'oxyde de 

titane); 

- le carbonate de calcium; 

- le carbonate ou l*hydrocarbonate de magnesium; 

- la cellulose microcristalline; 

15 - les poudres de polymeres synthdtiques, telles que le 

polydthylene, les polyesters (par cxemple isophtalate ou t6r6phtalate 
de polyethylene), et les polyamides (par exemple le nylon); les 
tdflons. 

Ces charges peuvent repr€senter jusqu'a 10% du poids total de la 
20 composition. 

Pigments et charges peuvent etre enrobes par des substances telles 
que des acides amines, des silicones, des sels mdtalliques ou du 
collagene, ou tout autre traitement permettant de modifier leur 6tat de 
surface. 

25 Le (ou les) polymere(s) hydrosoluble(s) contenu(s) dans la phase 

aqueuse est (ou sont) choisi(s)notamment dans le groupe foime par : 

- les d£riv£s dc protfines d'origine animale ou veg6tale et plus 
parriculierement les d6riv6s de k 6 ratine, tels que les hydrolysats de 
kdratine et les kdratines sulfoniques; 

30 - les d£riv6s dc cellulose, tels que ITiydroxyethylcellulose, 

ITiydroxypropylcellulose, la mithylcellulose, l'6thylhydroxy6thyl- 
cellulose, la carboxymtfthylcellulose, ainsi que les d6riv6s quatemisds 
de la cellulose; 

- les polymeres acryliques, tels que les polyacrylates et les poly- 
35 mdthaciylatcs, ainsi que les copolymeres acryliques; 
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- les polyvinylpyrrolidones et les copolymers vinyliques, tels que 
le copolymere de lather mdihylvinylique et de l'anhydre maieique ou 
le copolymfcre de 1'acetate de vinyle et de 1'acide crotonique; 

- les polymfcres narurels, tels que : 

. les gommes arabiques, la gomme de guar, les derives de 
xanthane et la gomme de karaya; 

. les alginates et les carraghdnates; 

. les glycoaminoglycanes, 1'acide hyaluronique et ses derives; 
. Tacide desoxyribonucleique et ses sels. 

La concentration en polymere(s) hydrosoluble(s) dans la solution 
aqueuse est comprise de preference entre environ 0,1 et 20% en poids 
de matieres actives, et la concentration en phase aqueuse par rapport 
au poids total de la composition est comprise de preference entre 30 et 
70%. 

Les compositions selon Tinvention peuvent egalement contenir, en 
plus des composants mentionnds precedemment, des ingredients 
utilises de fagon classique dans les compositions de maquillage pour 
les cils et choisis notammcnt parmi les adoucissants, les 
conservateurs, les s6questrants t les parfums, les epaississants, les 
huiles, les silicones, les agents de cohesion, les polymeres non- 
filmogenes, les agents alcalinisants ou acidifiants et les agents 
reconnus pour leur action b£n6fique sur les cils, tels que les vitamines 
ou les acides amines. 

Les compositions de maquillage selon Tinvention se presentent 
sous forme de mascara. 

La prdsente invention a egalement pour objet un precede de 
preparation d'une composition de maquillage des cils et des sourcils, 
telle que ddfinie ci-dessus. Cc precede est caractdrise par le fait que : 

- dans une premiere etape, on melange les composants de la phase 
grasse, le melange emulsionnant tensio-actif et les eventuels additifs 
liposolubles; 

- dans une seconde etape, on ajoute au melange obtenu, les 
charges et/ou pigments eventuels; 

- dans une troisieme etape, on disperse dans le melange resultant 
la phase aqueuse contenant le (ou les) polymere(s) filmogfcnc(s) 
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hydrosoluble(s) et les eventuels additifs et/ou ingredients acrifs 
hydrosolubles, dans la phase grassc. 

Un autre objet de Tinvenrion consiste en lutilisarion des melanges 
emulsionnams k base d'acylates de glycdryle, tels que ddfinis 
5 pr6c6demment, comme agents inhibiteurs de la croissance microbienne 

dans des Emulsions cosmdtiques. 

La demanderesse a constate, de maniere surprenante, que les 
mdlanges Emulsionnants selon 1'invemion prdsentaient des propri6t6s 
inhibitrices vis-a-vis de la croissance de souches microbiennes 
10 responsables de la contamination d'dmulsions cosmdtiques aussi bien 
au cours de leur fabrication que de leur utilisation. On peut citer en 
particulier les souches suivantes : 

Escherichia coli 

Pseudomonas aeruginosa 
15 Streptococcus faecalis 

Candida albicans 

Aspergillus niger 

Les exemples qui suivent servent a illustrer l'invention sans 
toutefois presenter un caractere limitatif. 



/ 
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EXAMPLES 

Dans tous les exemples qui suivent, on determine pour chaque 
formule cosmdtique, de fagon quantitative, le pouvoir inhibitcur sur un 
spectre microbien constitud de souches de collection (American Type 
Culture Collection) reprdsentant les contaminants potentiels des 
5 produits cosmdtiques, aussi bien au cours de leur fabrication que de 

leur utilisation. 

Ce spectre est composd de 5 microorganismes : 
Escherichia coli (Bactdrie Gram -) 

Pscudomonas aeruginosa (Bactdrie Gram -) 

10 Streptococcus faecalis (Bactdrie Gram +) 

Candida albicans (Levure) 
Aspergillus niger (Moisissure) 

Le pouvoir inhibiteur est ddtermind selon une mdthode basde sur 
la contamination artificieUe de chaque formule cosmdtique par un 

15 spectre microbien ddfini, avec suivi de Involution de cette 

contamination dans le temps. 

Chaque composition a tester est prdalablement soumise k un 
controle de propretd microbiologique avant d'etre divisde en 5 
fractions de 20 grammes. 

20 Chacune de ces fractions est ensuite inoculde par un des micro- 

organismes prdeddemment cite, de maniere a aboutir a une 
concentration microbienne d'environ 10 6 gennes par gramme de 
produit. 

Les dchantillons inoculds sont mis a incuber 7 jours a 22°C, puis 
25 sont repris afin d'dvaluer leur niveau de contamination par la mdthode 
Pasteurienne traditionnelle. 

La difference entre le niveau contamination initial et celui apres 7 
jours de contact geimes/produit, pennet de mesurer le pouvoir 
inhibiteur de la formule. 
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EXEMPLES I et rf 



20 



25 



n 

(comparatif) 



Stdarate d'aminomdthyl propanediol 





(tensio-actif anionique) 




8.6 


5 


- Oldate d'aminomethyl propanediol 
(tensio-actif anionique) 

- Stdarate de glyccryle (TEGIN M de GOLDSCHMEDT) 

- PEG 30 stearate de glycdryle (TAGAT S de GOLDSCHMIDT) 


3 

7.3 


4.1 




- Pigments 


5.7 


5.7 


10 


- Paraffin e (dureid =15) 


17.5 


17.5 




- Cire de Carnauba (duretd =1) 


4.4 


4,4 




- Polymerc hydrosoluble 


1,2 


1.2 




- Butyl paraben 


0.1 


0.1 




- Mdthyl paraben 


0.2 


0.2 


15 


- EDTA disodique 


0.1 


0.1 




- Agent neutralisant 


0.05 


0.05 




- Alcool phenyl ethylique 


0.5 


0.5 




- Eau qsp 


100 


100 



Le mascara I est conforme a Tinvention. Le HLB du melange 
£mulsionnant st£arate de glyc£ryle/PEG 30 st£arate de glyc6ryle est de 
11,8. 

Le mascara II est un contre-type selon Tart anterieur, contenant 
des tensio-actifs anioniques. 

Le mascara I prdsente un meilleur pouvoir inhibiteur, vis-^-vis des 
microorganismes, que le mascara II. 

Le mascara I est souple et est bien supporc6 par les personnes 
ayant les yeux ties sensibles. 
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EXEMPLES III et IV 

m rv 

(comparaiif) 



5 



10 



15 



- Mctnyigiucosc sesquisicaraic viensio~acui non-ioniqucj 


ft A 




(Oiucaic (Amercnoi; 






- rtu meinyi giucosc sesquisicaraic viensio-acui 






non-ionique) (Glucamate SSE) 


2.1 




- Stdarate de glyedryle (TEGIN M dc GOLDSCHMIDT) 




2.6 


- PEG 30 sidarate de glyceryle (TAGAT S de GOLDSCHMIDT) 




7.9 


- Cire d'abeilles (dureid = 14) 


19.5 


19.5 


- Buryl paraben 


0.1 


0.1 


- Pigment 


5 


5 


- Polymere hydrosoluble 


4.8 


4.8 


- Mdthyl paraben 


0.2 


0.2 


- EDTA disodique 


0.1 


0.1 


- Agent neutralisant 


0,04 


0,04 


- Alcool phenyldthylique 


0.5 


0.5 


- Vitamine 


1 


1 


- Eau qsp 


100 


100 



20 Le mascara IV est conform e a l'invention. Le HLB du melange 

dmulsionnant stdarate de glyc6ryle/PEG 30 stearate de glyceryle est de 
13,5. 

Le mascara HI est un contre-type selon Tart anterieur, contenant 
un tensio-actif non-ionique different des acylates (Cjq-C^q) de 
25 glyceryle de l'invention. 

Le mascara IV pr£sente un meilleur pouvoir inhibiteur, vis-^-vis 
des microorganismes, que le mascara HI. 

Le mascara IV est souple et est bien support^ par les personnes 
ayant les yeux tres sensibles. 
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EXEMPLE V 

- Laurate de glyc6ryle 3,5 
(IMWTTOR 3 12 de HULS) 

- PEG 30 glyceryl cocoatc 8 
(VARIONIC LI 63 dc SHEREX) 

- Pigment 6 

- Cire d'abeilles (duretd = 14) 10 

- Paraffine (duret6 = 15) 6 

- Cire de Carnauba (durete =1) 3 

- Polymeres hydrosolubles 3 

- M6thyl paraben 0,2 

- Propyl paraben 0,1 

- EDTA disodique 0,05 

- Eau qsp 100 



Le HLB du melange laurate de glyc6ryle/PEG 30 cocoate de 
glyc^ryle est de 1 1,9, 

Le mascara ainsi obtenu prdsente un bon pouvoir inhibitcur et un 
bon confort a l'utilisation. n est de plus bien supportd par les 
20 personnes ayant les yeux tres sensibles. 
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EXjEMPLE VI 



oicoiaic uc giyccryic 


1 Q 


St£ arate de glycdryle oxy£thyldn£ £ 30 moles 




d'oxyde d'dthylene 


5,15 


Circ de Camauba (duretd =1) 


12 


Paraffine (durct6 = 15) 


8 


Pigments 


2 


Polymeres hydrosolubles 


6,5 


Neutralisant qs pH = 7 




Conservateurs qs 





10 - Eau qsp 100 

Le mascara applique sur les cils conserve a ceux-ci leur souplesse. 
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REVINDICATIONS 

1. Composition dc maquillage des cils ct des sourcils, constitute 
d'une phase grasse k base de cire(s) ayant un point de fusion compris 
entre 50 et 110°C et une phase aqueuse a base de polymere(s) 
filmogene(s) hydrosoluble(s) en solution, caract£ris6e par le fait 

5 qu'elle contient : 

(a) de 0 k 14% en poids par rapport au poids total de la composition, 
de cire(s) I ayant un indice de penetration k 1'aiguille a 25°C selon la 
norme REINHOLD, compris entre 1 et 7,5, et de 2 a 40% en poids de 
cire par rapport au poids total de la composition de cire(s) II ayant un 

10 indice de pdndtration k 1'aiguille k 25°C selon la meme nonne, compris 
entrc 7,5 et 217; le rapport en poids cire(s) du type I/cire(s) du type II 
£tant infdrieur a 2; 

(b) et k titre d'dmulsionnant et d'agent inhibiteur de la croissance de 
microorganismes, un mflange comprenant au moins un acylate (Cjq- 

15 C^q) de glyceryle oxy6thylen6 et au moins un deuxieme acylate (C 10 - 
C20) de glyceryle oxy6thyl6ne ou un acylate (C^-C^q) non 
oxy6thyl6n6, choisis de telle sorte que le HLB, au sens de GRIFFIN, 
final dudit melange soit compris entre 6 et 15. 

2. Composition selon la revendication 1, caract6ris£e par le fait que 
20 les acylates de glyceryle oxy6thyl6n6s et non oxy6thylen6s du m61ange 

dmulsionnant sont des mono- ou polyesters de glyceryle dont le degr£ 
de saturation varie de 0 a 3 et pour lesquels le nombre de moles 
d'oxyde d'dthylene varie de 0 a 100. 

3. Composition selon la revendication 1 ou 2, caracterisee par le fait 
25 que les acylates de glyceryle oxy6thyl6nes sont choisis parmi le 

stdarate de glyceryle, l'oteate de glyc6ryle, le cocoate de glycdryle, le 
laurate de glycdryle et Tisostdarate de glyceryle poly£thoxyl6s ayant 
30 moles d'oxyde d'dthylene et le trioleate de glyc£ryle poly6thoxyl£ 
ayant 25 moles d'oxyde d'dthylene. 
30 4. Composition selon Tune quelconque des revendications 1 k 3, 

caract£ris£e par le fait que les acylates de glyceryle non oxy6thyl6n£s 
sont choisis parmi le stdarate de glycdryle et le laurate de glyceryle. 
5. Composition selon Tune quelconque des revendications 1 k 4, 
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caract£ris£e par le fait que le m61ange 6mulsionnant est consritu6 d'un 
acylate de glyedryle oxy6thyl6n6 et du stdarate de glyceryle. 

6. Composition selon Tune quelconque des revendications 1 & 5, 
caract^risde par le fait que le melange emulsionnam d'acylate de 

5 glyceryle est compris dans une proportion de 0 t 5 a 15% en poids par 

rapport au poids total de la composition. 

7. Composition selon Tune quelconque des revendications 1 a 6, 
caract£ris6e par le fait que les cires prdsentcs dans la phase grasse 
sont choisies parmi les cires mindralcs, les cires synth£tiques, les cires 

10 animales prfsentant un point de fusion compris entre 50 et 110°C ct 
une pdn6tration a Taiguille a 25 °C selon la norme REINHOLD 
comprise entre 1 et 7,5 (groupe I) ou comprise entre 7,5 et 217 
(groupe II). 

8. Composition scion Tune quelconque des revendications 1 a 7, 
15 caractdrisee par le fait que les circs du type I sont choisies parmi la 

cire de Candellila, la cire de Carnauba, la cire d'Ouricuri, la cire de 
canne k sucre, des cires de polyethylene dont le poids moldculaire est 
tel qu'elles soient de type I. 

9. Composition selon Tune quelconque des revendications 1 a 8, 
20 caractdrisde par le fait que les cires du type II sont choisies parmi la 

cire d'abeilles, les cires de lanoline, les cires de paraffine, les circs de 
cdrasine, les cires microcristallines, les ozokerites, les spermaceti, des 
cires de polydthylene dont le poids moleculaire est tel qu'elles soient 
de type n, les huiles vdgdtales hydrog£n6es. 
25 10. Composition selon Tune quelconque des revendications 1 & 9, 

caract£ris£e par le fait que le rapport en poids cire(s) de type Vcirc(s) 
de type II est infdrieur a 1,25. 

11. Composition selon Tune quelconque des revendications 1 & 10, 
caract£ris6e par le fait qu'elle contient de 2 a 30% en poids par rapport 

30 au poids total de la composition de cire(s) du type II. 

12. Composition selon Time quelconque des revendications 1 a 11, 
caractfrisde par le fait qu'elle se prdsente sous forme d'dmulsion cire- 
dans-eau, dans laquelle les particules de cire dispersde ont des 
dimensions supdrieures a 1 Jim. 

35 13. Composition selon Tune quelconque des revendications 1 a 12, 
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caractdrisde par le fait que le rapport en poids du melange 
dmulsionnant d'acylates de glycdryle par rapport & la cire est compris 
entre 0,1 et 0,6. 

14. Composition selon Tune quelconque des revendications 1 a 13, 
5 caract^risee par le fait qu'elle contient en outre des charges color6es 

ou non color6es. 

15. Composition selon Tune quelconque des revendications 1 a 14, 
caract6ris6e par le fait que le (ou les) polymere(s) hydrosoluble(s) 
filmogene(s) contenu(s) dans la phase aqueuse est (sont) choisi(s) dans 

10 le groupc constitu6 par : 

• les d&ivds dc prolines d'origine animale ou vegetale; 

- les d6riv6s de cellulose; 

- les polymeres acryliques; 

- les polyvinylpyrrolidones et les copolymeres vinyliqucs; 

15 - les gommes arabiques, la gomme de guar, les derives de xanthane, 

la gomme de karaya, les alginates, les carraghdnates, les 
glycoaminoglycanes, l'acide hyaluronique et ses d6rives, l'acide 
d6soxyribonucl£ique et ses sels. 

16. Composition selon Tune quelconque des revendications 1 & 15, 
20 caractdrisde par le fait que la concentration en polymere(s) hydro- 

soluble(s) filmogene(s) dans la solution aqueuse est comprise entre 
environ 0,1 et 20% en poids en matiere active, et que la concentration 
en phase aqueuse est comprise entre 30 et 70% en poids par rapport au 
poids total de la composition. 

25 17. Composition selon Tune quelconque des revendications 1 h 16, 

caractdrisde par le fait qu'elle contient en plus des adoucissants, des 
conservateurs, des sdquestrants, des parfums, des Ipaississants, des 
huiles, des silicones, des agents de cohesion, des polymfercs non 
filmogenes, des alcalinisants ou des acidifiants, des vitamines ou des 

30 acides amin6s, ou autre additif ou agent actif classique utilise dans les 
compositions de maquillage pour cils. 

18. Utilisation d'un mdlange comprenant au moins un acylate 
(C 10 -C2 0 ) de glycdryle oxy6thyl6n6 et au moins un deuxieme acylate 
(C1Q-C20) de glycdryle oxydthyldnd ou un acylate non oxy6thyl6ne, 

35 choisis de telle sorte que le HLB final, au sens de GRIFFIN, dudit 
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mdlange, soit compris entre 6 et 15, comme agent inhibiteur de la 
croissance de microorganismes dans des Emulsions cosmdtiques. 
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